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Abstract of DE1 9744940 

The equipment has a vessel in which materials are reacted by UV radiation for analysis under 
laboratory conditions. The equipment operates through induced excitation, i.e. without electrodes. The 
quartz glass vessel is double-walled, the sample is placed in the inner portion (1) and the space 
between the walls (1,2) is evacuated and then filled with a gas to provide the discharge. 
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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

@ Vorrichtung zur Durchfuhrung fotochemischer Reaktionen, vorzugsweise von Aufschlussen im Labor 

® Der Erfindung liegt die Aufgaba zugrunde, eine Vorrich- 
tung zur Durchfuhrung fotochemischer Reaktionen mit 
UV-Bestrahlung anzugeben, die eine Bestrahlung mit ho- 
nor Bestrahlungsstarke und hoher Bestrahlungshomoge- 
nitat ermoglicht und die sich durch eine gute Handhab- 
barkeit auszeichnet. 

ErfindungsgemaS wird die Aufgabe dadurch gelost, daB 
die UV-Strahlereinheit in Form eines DoppeJwandgefafSes 
aus Quarzglas ausgebildet ist, wobei der Raum im Inne- 
ren der Strahlereinheit zur Probenaufnahme dient und 
der sich daran nach auften anschlieBende ringformige 
Raum zwischen den beiden Quarzglasschichten evakuiert 
und mit einer Metalldampf-Edelgasfullung versehen ist. 
Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Durchfuhrung 
» fotochemischer Reaktionen, vorzugsweise von Auf- 
P schlussen im Labor, mit einer UV-Strahlereinheit, einer 
» Erregereinheit fur elektrodenlose Strahleranregung und 
Bauelementen zur Einkopplung von HF-Energie in die UV- 
Strahlereinheit. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betriflft eine Vorrichiung zur Durchfuhrung 
fotochemischer Reaktionen, vorzugsweise von Aufschliis- 
sen im Labor, mit einer UV-Strahlereinheit, einer Erreger- 
einheit fur elektrodenlose Strahleranregung und Bauele- 
menten zur Einkopplung von HF-Energie in die UV-Strah- 
lereinheit. 

Solche Aufschliisse werden vor allem bei der Proben vor- 
bereitung in der chemischen Analytik benotigt, z. B. bei der 
Bestimmung von Schwermelallen mittels der Atomabsorpti- 
onsspektroskopie. 

Zum AufschluB fliissiger Proben fur die Spurenanalytik 
sind verschiedene Verfahren bekannt. Zunehmende Bedeu- 
tung gewinnt dabei die Bestrahlung des Probenmaterials mit 
UV-Licht. Hierfur ist neben der Leistungsfahigkeit dieses 
Verfahren auch besonders deren Umweltfreundlichkeit 
maBgebend, da auf die Verwendung von konzentrierten Sau- 
ren und Oxidanlien verzichtet werden kann. 

Fiir die Durchfuhrung von Aufschliissen bei der Proben- 
vorbereitung in der chemischen Analytik sind im Stand der 
Technik Vorrichtungen bekannt, bei denen mehrere Quarz- 
glasgefaBe, welche die aufzuschlieBenden Proben aufneh- 
men konnen, um einen stabformigen UV-Strahler angeord- 
net sind. 

Bei dieser Anordnung ist nachteilig, daB die UV-Strah- 
lung nur in geschwachter Form genutzt werden kann, da sie 
einen verhaltnismaBig langen Weg zuriicklegen muB, um bis 
zur Probe zu gelangen. Femer gehen von dem Spektrum der 
ausgcsendcten UV-Strahlung die kurzweiligen Anteile ver- 
loren, da diese durch die den Strahler umgebende Lufl voll- 
standig absorbiert werden. Sie konnen deshalb fiir die Spal- 
tung der organischen Verbindungen nicht genutzt werden. 
Dies hat zur Folge, daB fiir den vollstandigen Probenauf- 
schluB eine verhaltnismaBig iange Zeit benotigt wird. 

AuBerdem ist nachteilig, daB die Lebensdauer der Strah- 
ler und die Wellcnlangeverteilung der abgegebenen UV- 
Strahlung der zum Einsatz kommenden Quecksilberhoch- 
druckstrahler sehr begrenzt ist. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine Vorrich- 
tung zur Durchfuhrung fotochemischer Reaktionen mit UV- 
Bestrahlung anzugeben, die eine Bestrahlung mit hoher Be- 
strahlungsstarke und hoher Bestrahlungshomogenitat er- 
moglicht und die sich durch eine gute Handhabbarkeit aus- 
zeichnet. 

ErfindungsgemaB wird die Aufgabe dadurch gelost, daB 
die UV-Strahlereinheit in Form eines DoppelwandgefaBes 
aus Quarzglas ausgebildel ist, wobci der Raum im Inneren 
der Strahlereinheit zur Probenaufname dient und der sich 
daran nach auBen anschlieBende ringfdrmige Raum zwi- 
schen den beiden Quarzglasschichtcn evakuiert und mit ei- 
ner Metalldampf-Edelgasfiillung versehen ist. 

Vorteilhafte Ausgestaltung der erfindungsgemaBen Vor- 
richtung sind in den Unteranspriichen angegeben. 

Die Vorrichtung beinhaltet eine Erregereinheit mit alien 
erforderlichen Bauelementen fiir eine elektrodenlose Strah- 
leranregung, wie Oszillator, Verstarker, Stromversorgung 
und induktiven und/oder kapazitiven Bauelementen zur Ein- 
kopplung der HF-Energie in den Strahler und eine Strahler- 
einheit in Form eines DoppelwandgefaBes aus Quarzglas 
zur Probenaufnahme. 

Damit wird ein kompaktes Gerat geschaffen, das sich 
leicht handhaben laBt. Durch die unmittelbare Anordnung 
des zu bestrahlenden Materials innerhalb des Strahlers wer- 
den Verluste der abgestrahlten Energie fast vollstandig ver- 
mieden. 

Die erfindungsgemaBe Anordnung wird damit hochsten 
Anforderungen an die Bestrahlungsstarke und die -homoge- 



nitat gerecht. 

Ein entscheidcnder Vorteil der erfindungsgemaBen An- 
ordnung besteht darin, daB die Vorrichtung aus den beiden 
Baugruppen Erregereinheit und Strahlungseinheit besteht, 
5 die leicht voneinander zu trennen sind. Die Strahlungsein- 
heit dient gleichzeitig als AufhahmegefaB fiir die zu bestrah- 
lende Probe. Eine im Gehause angeordnete Fuhrungshiilse 
dient zur Aufnahme der Strahlereinheit in der Gesamtanord- 
nung und verhindert das Eindringen der Probensubstanz in 
die Erregereinheit bei einem eventuell auftretenden Bruch 
der Strahlereinheit. 

Das DoppelwandgefaB kann unten geschlossenen und da- 
bei in Form eines doppelwandigen Rohres oder einer dop- 
pelwandigen Kugel ausgebildet sein. Es ist auch moglich, 
daB das DoppelwandgefaB in einem Gehause angeordnet ist, 
das mit einer nach oben offenen Fuhrungshiilse versehen ist, 
in die die UV-Strahlereinheit eingeschoben werden kann, 
wobei sich die Fuhrungshiilse in einer HF-Spule befindet, 
oder daB an den AuBenflachen der Fuhrungshiilse Konden- 
satorelektroden angeordnet sind. 

Eine vorteilhafte Ausfuhrung sieht vor, daB ein oder meh- 
rere DoppelwandgefaBe in einem Mikrowellengerat ange- 
ordnet sind. 

Dabei kann das DoppelwandgefaB unten geschlossen 
oder als durchgangiges Rohr ausgebildet sein. Im letzteren 
Fall weist es im Bereich der Doppelwandigkeit einen ver- 
groBerten Durchmesser auf. 

Damit ergibt sich eine besonders einfache und gleichzei- 
tig sehr leistungsfahige Anregung fiir die UV-Strahlung. Die 
auf diese Wcise angeregte UV-Strahlung fiihrt zu einer we- 
sentlichen Verkiirzung der erforderlichen AufschluBzeiten. 
Gegenuber den bekannten Anordnungen kann eine Verkiir- 
zung der AufschluBzeit um bis zu 90% erreicht werden. Da- 
durch konnen auch Stoffe, die bisher mit den rein thermi- 
schen Methoden nicht oder nur sehr schwer aufschlieBbar 
waren, in einfacher Weise aufgeschlossen werden. 

Vorteilhaft ist hierbei auBerdem, daB durch die Verwen- 
dung verschiedener Gasfullungen im Entladungsraum sehr 
unterschiedliche Strahlungsspektren realisiert werden kon- 
nen. Bei hohen spektralen Anteilen an kurzwelliger Strah- 
lung um 200 nm oder darunter kann auf die Verwendung ei- 
nes Oxidationsmittels, wie Wasserstoffperoxid oder Peroxo- 
disulfat, teilweise oder vollstandig verzichtet werden, weil 
die erforderlichen Oxidationsradikale aus dem Wasser in 
ausreichender Menge gebildet werden. 

Die Erfindung wird im folgenden anhand eines Ausfuh- 
rungsbeispieles naher erlautert. In der zugehorigen Zeich- 
nung zeigen: 

Fig. 1 einen Schnitt durch eine unten geschlossene Strah- 
lereinheit in Form eines doppelwandigen Rohres, 

Fig. 2 einen Schnitt durch eine unten geschlossene Strah- 
lereinheit in Form einer doppelwandigen Kugel, 

Fig. 3 einen Schnitt durch eine Strahlereinheit in Form ei- 
nes durchgehenden doppelwandigen Rohres, 
Fig. 4 einen Schnitt durch die Erregereinheit, 
Fig. 5 einen Schnitt durch eine AufschluBeinheit im zu- 
sammengesetzten Zustand, 

Fig. 6 einen Schnitt senkrecht zu der Fig. 5 dargestellten 
Schnittflache und 

Fig. 7 einen Schnitt durch eine Anordnung mit Mikrowel- 
len anregung. 

Fig. 1 zeigt die Strahlereinheit im Schnitt. In diese kann 
die zu bestrahlende Probe in das innere Rohr 1 eingefullt 
werden. Das innere Rohr 1 besteht aus einem hoch-UV- 
durchlassigen Quarz, beispiels weise aus Suprasil oder ilma- 
sil PS. Um das innere Rohr 1 ist ein weiteres Quarzglasrohr 
als auBeres Rohr 2 mil groBerem Durchmesser angeordnet 
Der zwischen dem inneren Rohr 1 und dem auBeren Rohr 2 
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bestehende ringformige Raum ist gasdicht verschmolzen 
und mit einer Edclgas-Quecksilber-Fiillung versehen. 

?"g. 2 erlautert e in e Ausflihrungsfbrm , bei der die S trah- 
lereinheit in Form einer doppelwandigen Kugel ausgebildet 
ist. Diese Ausfuhrung ist zur Aufnahme groBerer Proben- 5 
mengen geeignet. 

In Fig. 3 ist eine Gestaltungsform dargestellt, bei der die 
Strahlereinheit in Form eines doppelwandigen durchgehen- 
den Rohres ausgefuhrt ist. Diese Strahlereinheit ermoglicht 
das Bestrahlen durchstromender Fliissigkeiten. 10 

Fig. 4 zeigt einen Schnitt durch die Erregereinheit. In ei- 
nem Gehause 3 sind alle fiir die elektrodenlose Anregung 
der Strahlereinheit erforderlichen Bauelemente en thai ten. 
Eine im unteren Bereich geschlossene Fuhrungshulse 4 
dient zur Aufnahme der Strahlereinheit und verhindert 15 
gleichzeitig bei einem eventuell auftretenden Bruch der 
Strahlereinheit das Eindringen von Probensubstanz in die 
Erregereinheit. Ein hier nicht dargestellter HF-Generator er- 
zeugt die zur Anregung der Strahlereinheit benotigte HF- 
Energie. Im dargestellten Ausfuhrungsbeispiel wird diese 20 
uber eine um die Fiihrungshulse 4 gewickelte HF-Spule 5 in 
die Strahlereinheit eingekoppelt. Die Einkopplung kann je- 
doch auch kapazitiv erfolgen. Hierzu konnen an der AuBen- 
flache der Fiihrungshulse 4 Kondensatorelektroden ange- 
bracht werden. 25 

Die Fig. 5 und 6 zeigen in zwei zueinander senkrecht an- 
geordneten Schnitten die Gesamtanordnung der Vorrichtung 
im zusammengesetzten Zustand. An dem Gehause 3 befin- 
det sich das Bedienfeld 6, in dem alle fur die Bedienung der 
Vorrichtung erforderlichen Bauelemente, wie Ein/Aus- 30 
Schalter, Timer und dergleichen,zusammengefaBt sind. Die 
Strahlereinheit wird in der Fuhrungshulse 4 in ihrer Lage fi- 
xiert und kann in einfacher Weise entnommen und eingefugt 
werden. 

In Fig. 7 ist eine Ausfuhrung dargestellt, bei der die An- 35 
regung der UV-Strahlung in einem handelsiiblichen Mikro- 
wellengerat 7 erfolgt. Auf die Strahlereinheit mit dem inne- 
ren Rohr I und dem auBeren Rohr 2 treffen die von dem Mi- 
krowellengenerator 8 erzeugten Mikrowellen auf und regen 
zwischen dem inneren Rohr 1 und dem auBeren Rohr 2 eine 40 
intensive UV-Strahlung an. 

Bezugszeichenliste 



2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als Gasfullung eine Metalldampf-Edel- 
gasfullung verwendet wird. 

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das DoppelwandgefaB unten ge- 
schlossenen ist. 

4. Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der ringformige Raum in Form eines dop- 
pelwandigen Rohres ausgebildet ist. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der ringformige Raum in Form einer dop- 
pelwandigen Kugel ausgebildet ist 

6. Vorrichtung nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB das Doppel- 
wandgefaB in einem Gehause (3) angeordnet ist, das 
mit einer nach oben offenen Fuhrungshulse (4) verse- 
hen ist, in die die UV-Strahlereinheit eingeschoben 
werden kann, wobei sich die Fuhrungshulse (4) in einer 
HF-Spule befindet. 

7. \orrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, daB das DoppelwandgefaB in ei- 
nem Gehause (3) angeordnet ist, das mit einer nach 
oben offenen Fuhrungshulse (4) versehen ist, in die die 
UV-Strahlereinhcil eingeschoben werden kann, wobei 
an den AuBenflachen der Fuhrungshulse (4) Kondensa- 
torelektroden angeordnet sind. 

8. Vorrichtung nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB das Doppel- 
wandgefaB mit einem VerschluB versehen ist 

9. Vorrichtung nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, ' dadurch gekennzeichnet, daB das Doppel- 
wandgefaB in einem Mikrowellengerat angeordnet ist 

10. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das DoppelwandgefaB als durchgan- 
giges Rohr ausgebildet ist, das im Bereich der Doppel- 
wandigkeit einen vergroBerten Durchmesser aufweist, 
und daB der doppclwandige Bereich in einem Mikro- 
wellengerat angeordnet ist 

11. Vorrichtung nach Anspruch 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB mehrere DoppelwandgefaBe in dem Mi- 
krowellengerat parallel angeordnet sind. 



Hierzu 4 Seite(n) Zeichnungen 



1 inneres Rohr 

2 auBeres Rohr 

3 Gehause 

4 Fuhrungshiiise 

5 HF-Spule 

6 Bedienfeld 

7 Mikrowellengerat 

8 Mikrowellengenerator 
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1. Vorrichtung zur Durchfuhrung fotochemischer Re- 
aktionen, vorzugsweise von Aufschliissen im Labor, 
mit einer UV-Strahlereinheit, einer Erregereinheit fur 
elektrodenlose Strahleranregung und Bauelementen 
zur Einkopplung von HF-Energie in die UV-Strahler- 60 
einheit, dadurch gekennzeichnet, daB die UV-Strah- 
lereinheit in Form eines DoppeiwandgefaBes aus 
Quarzglas ausgebildet ist, wobei der Raum im Inneren 
der Strahlereinheit zur Probenaufname dient und der 
sich daran nach auBen anschlieBende ringformige 65 
Raum zwischen den beiden Quarzglasschichten evaku- 
iert und mit einer zur Entladung zubringenden Gasful- 
lung versehen ist. 
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